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Аннотация. В данной статье рассмотрена последовательность технологических 
операций при формировании многослойных многокомпонентных покрытий Ti1–хAlхN, 
Zr1–хAlхN, Cr1–хAlхN методом реактивного магнетронного распыления для применения при 
упрочнении деталей информационно-измерительных приборов. Приведены основные техно-
логические параметры процесса формирования покрытий. Для каждого образца много-
слойных покрытий получены значения микротвёрдости по Виккерсу, измеренные при раз-
личных значениях нагрузки на инденторе. Даны рекомендации по выбору последовательно-
сти чередования слоев Ti1–хAlхN, Zr1–хAlхN, Cr1–хAlхN при формировании многослойных 
упрочняющих покрытий. 
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Введение. Высокие твёрдость, износо-
стойкость, а также химическая стабиль-
ность покрытий на основе нитридов ме-
таллов обеспечивают в последнее время их 
широкое использование в разных областях 
науки и техники, начиная от декоративных 
покрытий и заканчивая синтезом диффу-
зионных слоёв в устройствах микроэлек-
троники и преломляющих и поглощающих 
плёнок в оптических информационно-
измерительных приборах [1]. Однако по-
крытия TiN, ZrN, CrN легко входят в реак-
цию с кислородом и окисляются при тем-
пературах 450−650 ℃, что существенно 
сокращает возможности их применения.  

Перспективным методом увеличения 
стойкости покрытий на основе нитридов 
металлов к окислению является внесение в 
их структуру легирующих добавок, в част-
ности алюминия. Например, структура 
TiAlN способна не окисляться до темпера-
туры 750–850 ℃. Это связано с ростом на 
поверхности покрытий при повышенных 

температурах плотного слоя Al2O3, кото-
рый берёт на себя роль диффузионного ба-
рьера, создавая препятствия для проникно-
вения кислорода в глубину покрытия. 
Наряду с повышением стойкости к окисле-
нию, добавление алюминия в покрытия на 
основе нитридов металлов ведёт к улуч-
шению их механических характеристик, 
таких как твёрдость и износостойкость.  

С развитием электронной компонент-
ной базы, а также импульсных мощных 
блоков питания на её основе, для форми-
рования плёнок на основе металлов и их 
соединений получило развитие импульс-
ное магнетронное распыление. Данная 
технология является перспективной, по-
скольку с её помощью можно оказывать 
существенное влияние на формирование 
кристаллической структуры и химическо-
го состава многокомпонентных покрытий. 
В процессе формирования плёнки возмо-
жен синтез ультрадисперсного структур-
ного состояния (включая аморфное)
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и формирование новых химических соеди-
нений, что позволяет получать указанным 
методом функциональные покрытия с за-
данными физико-механическими свой-
ствами. Высокая химическая и термиче-
ская стабильность свойств и стойкость к 
высокотемпературному окислению явля-
ются привлекательными характеристиками 
многокомпонентных покрытий на основе 
нитридов металлов. Особенностями при-
менения импульсного магнетронного рас-
пыления являются стабильность протека-
ния тлеющего разряда при реактивных 
процессах, а также аморфноподобное со-
стояние структуры сформированных ука-
занным методом покрытий. 

Особая кристаллическая структура 
каждого слоя в многокомпонентном по-
крытии позволяет увеличить его защит-
ные свойства: равноосная мелкозернистая 
структура покрытия с малой шероховато-
стью существенно снижает трение; плот-
ная кристаллическая структура с мини-
мальным количеством аморфной фазы 
усиливает прочностные свойства покры-
тия; мелкозернистая структура кристалли-
тов способствует увеличению его терми-
ческой и химической стабильности. Отли-
чия механических свойств и высокая тер-
мическая и химическая стабильность Ti1–

хAlхN-, Zr1–хAlхN-, Cr1–хAlхN-покрытий, по 
сравнению с покрытиями TiN, ZrN, CrN, 
базируются на наличии алюминия в их 
кристаллической структуре [2].  

Превышение предела растворимости 
алюминия в TiN, ZrN или CrN приводит к 
повышенному содержанию фазы вюрцита, 
которая является химически стабильной 
фазой AlN. Однако мягкая фаза вюрцита 
является серьёзным недостатком при вы-
соких ударных и фрикционных нагрузках, 
её наличие в многокомпонентных покры-
тиях Ti1–хAlхN, Zr1–хAlхN, Cr1–хAlхN неже-
лательно [3]. Влияние технологических 
параметров процесса формирования 
Ti1–хAlхN-, Zr1- xAlxN- и Cr1–xAlxN-
покрытий на их микротвёрдость недоста-
точно изучено по сравнению с TiN, ZrN, 
CrN. 

Целью работы является повышение 
микротвёрдости многокомпонентных мно-
гослойных покрытий TiN, ZrN и CrN путём 
включения алюминия в их кристалличе-
скую структуру методом реактивного маг-
нетронного распыления. Для достижения 
цели были решены следующие задачи: 

1) сформировать серию многокомпо-
нентных покрытий Zr1- xAlxN – Cr1–xAlxN – 
Ti1–хAlхN методом реактивного магне-
тронного распыления; 

2) измерить микротвёрдость получен-
ных многокомпонентных покрытий с по-
мощью методики Виккерса; 

3) разработать рекомендации по опти-
мальному выбору чередования слоёв при 
формировании многослойных покрытий 
Zr1- xAlxN – Cr1–xAlxN – Ti1–хAlхN методом 
реактивного магнетронного распыления. 

Формирование серии многокомпо-
нентных многослойных покрытий. 
Серия покрытий была получена на под-
ложках из стали марки 18Х12Н10Т 
(HV0,05 = 2000) с помощью вакуумной 
установки, созданной на базе установки 
ННВ–6 и совмещающей в себе возмож-
ность реализации технологии магнетрон-
ного распыления (четыре магнетрона) 
[4, 5] и вакуумного дугового испарения 
(два дуговых испарителя) [6] для форми-
рования многокомпонентных покрытий 
(шесть и более материалов) нанокристал-
лического строения (рис. 1). 

 

 
 

Рис. 1. Внутрикамерная остнастка  
модернизированной установки ННВ-6 

Fig.1. In-chamber equipment 
of the upgraded  HHV-6   
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Особенностью применяемой системы 
магнитов используемых магнетронов яв-
ляется то, что над мишенью формируется 
не только дугообразное магнитное поле, 
но и поле, которое выталкивается от по-
верхности мишени и увеличивает поток 
дополнительно ионизированных распы-
лённых частиц к подложке. Магнитная 
система состоит из магнитопровода, по-
стоянных магнитов NeFeB, центрального 
и бокового полюсных наконечников. 

Основные технические параметры 
магнетронов: 

1) материал катода магнетрона – Cr, 
Ti, Al, Zr; 

2) размер мишени – 400х100х10 мм; 
3) величина магнитной индукции на 

поверхности мишени – 0,290 Тл; 
4) расстояние мишень–подложка 100 мм; 
5) расположение мишени – верти-

кальное; 
6) рабочий ток магнетрона 3–10 А; 
7) рабочее напряжение на магнетроне 

250–650 В; 
8) возможность работы в среде реак-

тивных газов. 
Применяемые блоки питания магне-

тронов функционируют в импульсном 
режиме и оснащены системой гашения 
микродуг и защитой от короткого замы-
кания. При использовании для питания 
магнетронов постоянного напряжения 
возникают проблемы, связанные с боль-
шим количеством микродуг на мишени 
из-за роста диэлектрических плёнок в ре-
зультате взаимодействия металла мишени 
с реактивным газом. Устранить указанные 
недостатки удалось с применением для 
питания магнетронного разряда импульс-
ного напряжения с частотой 20 кГц.  

Используемые блоки питания осна-
щены встроенными электронными клю-
чами на базе мощных биполярных транзи-
сторов с изолированным затвором (IGBT). 
Применяемые ключи генерируют импуль-
сное напряжение с изменяемыми частотой 
и паузой между импульсами. Все выход-
ные параметры: частота, длительность 
импульсов, напряжение, мощность, ток 

являются регулируемыми с точностью 
± 1 %. 

Блоки питания поддерживают ручной 
и дистанционный режимы управления. В 
алгоритмах работы блоков питания ис-
ключена работа магнетронов в критиче-
ских точках вольт-амперной характери-
стики (ВАХ), обеспечена диагностика ка-
чества внешнего питания, самодиагности-
ка выходных параметров и формирование 
сигналов оповещения о сбоях в работе для 
оператора, имеются настройки задания и 
индикации на дисплее текущих парамет-
ров значения возникновения дуговых 
микропривязок.  

Перечисленные достоинства импульс-
ных блоков питания делают их универ-
сальными для большинства вакуумных 
технологических процессов, в том числе 
реактивных. Технологический эффект 
применения электронных ключей заключа-
ется в сверхбыстром распознавании изме-
нения основных параметров плазменного 
разряда и проведении оперативных (за счёт 
пятиуровневой защиты передаваемой 
энергии в разряд) и необходимых отклю-
чений устройства питания от магнетрон-
ной распылительной системы. Это исклю-
чает перерождение возникающих мик-
родуг в самостоятельные дуговые привяз-
ки, а также предотвращает сами условия 
для появления микродуг путём постановки 
прерываний малой длительности (пауз) в 
подаче питающего напряжения на магне-
тронную распылительную систему, с регу-
лируемой частотой и длительностью пауз, 
что определяет снятие электростатических 
перенапряжений на растущих диэлектри-
ческих плёнках зоны распыления. Как 
следствие – стабильные, быстрые и безде-
фектные технологические процессы фор-
мирования плёнок и покрытий. 

Реализация движения подложек отно-
сительно центральной оси камеры осу-
ществляется следующим образом. Источ-
ником вращательного момента является 
трёхфазный асинхронный двигатель, 
установленный вне вакуумной камеры, 
связанный с вакуумным вводом вращения 
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через понижающий редуктор и зубчатую 
передачу. Управление частотой вращения 
трёхфазного асинхронного двигателя про-
изводится с помощью преобразователя 
частоты. Ввод вращения, в свою очередь, 
связан с ведущими шестернями, которые 
образуют с сателлитами солнечную пере-
дачу. При движении ведущих шестерней 
сателлиты двигаются в обратную сторону. 
Таким образом, в карусельном механизме 
вращения создано три планетарные пере-
дачи с количеством сателлитов 48, 24 и 12 
соответственно. На сателлиты крепятся 
стойки с подложками. Карусельный меха-
низм вращения оборудован экраном за-
щиты. Наличие экрана необходимо для 
защиты зубчатых колёс и подшипников от 
загрязнения формируемым материалом. 

После чистки подложек в ультразвуко-
вых ваннах с мыльным раствором и этило-
вым спиртом подложки устанавливали на 
стойки подложкодержателя, затем в камере 
с помощью системы откачки вакуума по-
лучали высокий вакуум порядка 5х10- 3Па. 
Система откачки вакуума используемой 
установки основана на применении пла-

стинчато-роторного насоса, насоса Рутса, а 
также диффузионного паромасляного 
насоса, которые обеспечивают высокий 
предварительный вакуум в камере, а также 
расход рабочей смеси до 300 см3/мин.  

После получения высокого вакуума 
камеру и подложки нагревали термоэлек-
трическим нагревателем и дополнительно 
чистили тлеющим разрядом в смеси азота 
и аргона с помощью импульсного блока 
электрического смещения, который под-
ключён к подложкодержателю через ва-
куумный ввод, по окончании чистки в 
тлеющем разряде методом реактивного 
магнетронного распыления мишеней из 
Al, Ti, Zr и Cr в смеси аргона 70 % и азота 
30 % были получены три образца покры-
тий со следующим чередованием слоёв:  

1) 1 слой Ti1–хAlхN, 2 слой Zr1–хAlхN, 
3 слой (у подложки) Cr1–xAlxN; 

2) 1 слой Zr1–хAlхN, 2 слой Ti1–хAlхN, 
3 слой (у подложки) Cr1–xAlxN; 

3) 1 слой Cr1–xAlxN, 2 слой Zr1–хAlхN, 
3 слой (у подложки) Ti1–хAlхN. 

Технологические параметры форми-
рования покрытий представлены в табл. 1.  

 
Таблица 1. Технологические параметры формирования покрытий  
Table 1. Technological parameters of coating formation 
 
Опыт 1  

Технологическая операция P (Па) t 
(мин) 

Uсм 
(V) 

Iсм 
(A) 

Напряжение на 
мишени (В) 

Ток на 
мишени 

(А) 
Нагрев подложек резистивным 

нагревателем в вакууме 9х10-3 10 - - - - 

Очистка в тлеющем разряде 1 12 750 1,2 - - 
Нанесение адгезионного подслоя 

с 4-х магнетронов (Cr Ti Zr Al) 1 10 80 0,7 340–480 6 

Нанесение слоя Cr1–xAlxN 1 30 80 0,7 340–480 6 
Нанесение слоя Zr1–xAlxN 1 30 80 0,7 340–480 6 
Нанесение слоя Ti1–xAlxN 1 30 80 0,7 340–480 6 

Остывание в вакууме 1 30 - - - - 
Опыт 2 

Нагрев подложек резистивным 
нагревателем в вакууме 9х10-3 10 - - - - 

Очистка в тлеющем разряде 1 12 750 1,2 - - 
Нанесение адгезионного подслоя 

с 4-х магнетронов (Cr Ti Zr Al) 1 10 80 0,7 340–480 6 

Нанесение слоя Cr1–xAlxN 1 30 80 0,7 340–480 6 
Нанесение слоя Ti1–xAlxN 1 30 80 0,7 340–480 6 
Нанесение слоя Zr1–xAlxN 1 30 80 0,7 340–480 6 

Остывание в вакууме 1 30 - - - - 
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Окончание таблицы 1  
  

Технологическая операция P (Па) t 
(мин) 

Uсм 
(V) 

Iсм 
(A) 

Напряжение на 
мишени (В) 

Ток на 
мишени 

(А) 
Опыт 3 

Нагрев подложек резистивным 
нагревателем в вакууме 9х10-3 10 - - - - 

Очистка в тлеющем разряде 1 12 750 1,2 - - 
Нанесение адгезионного подслоя  

с 4-х магнетронов (Cr Ti Zr Al) 1 10 80 0,7 340–480 6 
Нанесение слоя  Ti1–xAlxN 1 30 80 0,7 340–480 6 
Нанесение слоя Zr1–xAlxN 1 30 80 0,7 340–480 6 
Нанесение слоя Cr1–xAlxN 1 30 80 0,7 340–480 6 

Остывание в вакууме 1 30 - - - - 
 

Измерение микротвёрдости получен-
ных покрытий. Микротвёрдость получен-
ных многослойных покрытий была измерена 
с помощью вдавливания в покрытие четы-
рёхгранного наноиндентора с углом между 
противоположными гранями 136° и измере-
ния длины диагоналей отпечатков по извест-
ной методике Виккерса. На рис. 2 показаны 
изображения отпечатков четырёхгранного 
индентора на поверхности многокомпонент-
ного покрытия Zr1–xAlxN–Ti1–xAlxN–Cr1–
xAlxN. Изображения получены с помощью 
атомно-силового микроскопа Ntegra Prima.  

При измерении микротвёрдости по 
Виккерсу необходимо соблюдать следу-
ющие условия: 

– интегральное по времени возраста-
ние нагрузки; 

– необходимость перпендикулярности 
прикладываемого действующего усилия к 
испытываемой поверхности; 

– поверхность испытываемого образ-
ца должна иметь шероховатость не более 
0,16 мкм; 

– поддержание постоянной по силе 
нагрузки в течение установленного вре-
мени; 

– расстояние между краем образца 
и центром отпечатка должно быть 
не менее 2,5 длины диагонали отпе- 
чатка; 

– толщина испытываемого образца 
должна быть для изделий из стали больше 
диагонали отпечатка в 1,2 раза; для 
образцов из цветных металлов – в 1,5 
раза. 

Указанные условия выполнялись при 
проведении эксперимента. 

В табл. 2 представлены результаты 
измерения микротвёрдости каждого об-
разца при значениях нагрузки на инденто-
ре 50, 100, 200 г. 

 

Таблица  2.  Результаты измерения микротвёрдости образцов 
Table 2.  Results of measurement of microhardness of samples 
 

Верхний слой Ti1–xAlxN, средний Zr1–xAlxN, у подложки Cr1–xAlxN 
d1, мкм d2, мкм Микротвёрдость Обозначение 
17,21 17,3 3051,24 HV0,05 
24,25 26,25 2849,79 HV0,1 
32,72 36,03 3075,25 HV0,2 

Верхний слой Zr1–xAlxN, средний Ti1–xAlxN, у подложки Cr1–xAlxN 
d1, мкм d2, мкм Микротвёрдость Обозначение 
17,29 17,68 2971,49 HV0,05 
24,29 24,75 3022,00 HV0,1 
37,54 39,2 2468,21 HV0,2 

Верхний слой Cr1–xAlxN, средний Zr1–xAlxN, у подложки Ti1–xAlxN 
d1, мкм d2, мкм Микротвёрдость Обозначение 
18,04 17,36 2899,74 HV0,05 
25,49 23,49 2639,92 HV0,1 
32,14 34,2 3302,74 HV0,2 

 

Примечание: d1 и d2 – диагонали отпечатка индентора, полученного с помощью атомно-силового 
микроскопа Integra Prima. 
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Рис. 2. Изображение отпечатка индентора на многослойном покрытии 
Zr1–xAlxN–Ti1–xAlxN– Cr1–xAlxN при воздействии усилием: а) 50 г (d1=17,29 мкм, d2=17,68 мкм); 

б) 100 г (d1=24,29 мкм, d2=24,75 мкм); в) 200 г (d1=37,54 мкм, d2=39,2 мкм) 
Fig. 2. The image of the indenter prints on a multilayer coating Zr1–xAlxN–Ti1–xAlxN– Cr1–xAlxN 

when exposed to force: a) 50 g (d1=17,29 microns, d2=17,68 microns); 
b) 100 g (d1=24,29 microns, d2=24,75 microns); c) 200 g (d1=37,54 microns, d2=39,2 microns) 
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В ходе анализа результатов измерения 
микротвёрдости многокомпонентных мно-
гослойных покрытий, сформированных ме-
тодом реактивного магнетронного распыле-
ния, выявлено, что максимальную среднюю 
твёрдость имеет многослойная структура 
Zr1– xAlxN–Ti1–xAlxN–Cr1–xAlxN, средние зна-
чения твёрдости двух других многослойных 
покрытий также отличаются в большую сто-
рону от типичных значений однослойных 
плёнок TiN (HV0,05 = 2 600) [6, 7] и 
ZrN (HV0,05 = 2 500) [8, 9] той же толщины, 
полученных при тех же технологических ре-
жимах на подложках из того же материала.  

Увеличенные показатели микротвёрдо-
сти Ti1– хAlхN, Zr1–хAlхN и Cr1–xAlxN покры-
тий, по сравнению с бинарными покрыти-
ями TiN и ZrN, объясняются включением 
Al в их кристаллическую решётку. Образо-
вание метастабильного твёрдого раствора с 
гранецентрированной кубической структу-
рой приводит к повышенной твёрдости 
[10]. Данный эффект может найти приме-
нение при упрочнении поверхностей эле-
ментов информационно-измерительных 
приборов и деталей машин, работающих в 
условиях повышенных нагрузок. 

Выводы.  Методом реактивного им-
пульсного магнетронного распыления на 

модернизированной установке ННВ-6 бы-
ла сформирована экспериментальная се-
рия многослойных многокомпонентных 
покрытий Zr1- xAlxN – Cr1–xAlxN – 
Ti1–хAlхN, в качестве подложек использо-
валась сталь марки 18Х12Н10Т. 

В ходе анализа результатов измерения 
микротвёрдости многокомпонентных по-
крытий, сформированных методом реак-
тивного импульсного магнетронного рас-
пыления, выявлено, что средние значения 
твёрдости отличаются в большую сторону 
от типичных значений однослойных 
плёнок TiN (HV0,05 = 2 600) и 
ZrN (HV0,05 = 2 500), полученных при тех 
же технологических режимах на подлож-
ках из того же материала, объясняется это 
включением Al в кристаллическую ре-
шётку многокомпонентных покрытий, а 
также их многослойной структурой. 

Максимальную среднюю твёрдость 
среди многокомпонентных покрытий 
имеет многослойная структура Zr1–xAlxN 
(верхний слой), Ti1–xAlxN (средний слой), 
Cr1–xAlxN (слой у подложки), именно та-
кое чередование слоёв можно рекомендо-
вать в качестве оптимального при форми-
ровании упрочняющих многослойных по-
крытий. 
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ABSTRACT 
 

Introduction. Multicomponent compounds of metals and AlN are used as a promising material to pro-
tect the surface of elements of information measuring devices and machine parts from hot corrosion and wear 
when working at high temperatures. The nanostructure of each layer in a multilayer coating enhances its pro-
tective effect: the fine-grained equiaxed surface structure of the nanostructured coating with minimal rough-
ness significantly reduces the coefficient of friction; a dense structure with a predominant crystallographic ori-
entation and a minimum amount of amorphous phase increases the protective effect of the coating; the mini-
mum size of the crystallites of the nanostructured coating contributes to its physical and mechanical properties. 
Improved physical and mechanical properties and increased thermal and chemical stability of Ti1-xAlxN, Zr1–

xAlxN, Cr1–xAlxN coatings, compared with two–component coatings TiN, ZrN, CrN are based on the inclusion 
of aluminum in their crystal structure. The aim of the work is to increase the microhardness of multicompo-
nent multilayer coatings TiN, ZrN and CrN by incorporating aluminum into their crystal structure by reactive 
magnetron sputtering. To achieve the goal, the following tasks were solved: to form a series of multicomponent 
coatings Zr1–xAlxN – Cr1–xAlxN – Ti1-xAlxN by reactive magnetron sputtering; to measure the microhardness of 
the obtained multicomponent coatings using the Vickers technique; to develop recommendations on the opti-
mal choice of alternating layers in the formation of multicomponent coatings Zr1–xAlxN – Cr1–xAlxN – Ti1-xAlxN 
by reactive magnetron sputtering. Conclusions. An experimental series of multilayer multicomponent coatings 
Zr1–xAlxN – Cr1–xAlxN – Ti1-xAlxN was formed by the method of reactive magnetron sputtering on the upgraded 
NHV–6 installations, 18X12N10T grade steel was used as substrates. During the analysis of the results of 
measuring the microhardness of multicomponent coatings formed by magnetron sputtering, it was revealed 
that the average hardness values differ significantly from the typical values of single-layer films TiN (HV0.05 = 
2600) and ZrN (HV0.05 = 2500) obtained under the same technological conditions on substrates of the same 
material. It can be explained by inclusion of Al in the crystal lattice of multicomponent coatings, as well as 
their multilayer structure. The maximum average hardness among multicomponent coatings has a multilayer 
structure Zr1–xAlxN (top layer), medium Ti1–xAlxN (middle layer), Cr1–xAlxN (layer at the substrate). This alter-
nation of layers can be recommended as optimal in the formation of reinforcing multilayer coatings.  
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